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Высокоэффективные хроматографические 
колонки представляют собой важнейшие компо­
ненты жидкостных хроматографов. Использова­
ние высококачественных хроматографических 
колонок является обязательным условием полу­
чения надежных хроматографических данных.
Основня цель данной работы - изложение тех­
нологии изготовления высокоэффективных хро­
матографических колонок с внутренним диамет­
ром 2 мм, разработанной автором [1] на основе 
приемов, предложенных Г. И. Барамом. и внедрен­
ной на ЗАО «Научприбор».
При разработке технических условий на ко­
лонки аналитические хроматографические КАХ 
автор с сотрудниками установили следующие по­
казатели [1,2 ]:
- размеры колонок должны быть 64x2.80x2. 
100x2.120x2:
- колонки должны быть заполнены силикаге­
лем (КАХ-1 .КАХ-3. КАХ-5) или обращенно-фазо- 
вым адсорбентом С 16 или С 18 (КАХ-2. КАХ-4. 
КАХ-6): колонки, заполненные другими адсор­
бентами, изготовлялись по отдельным заявкам:
- минимальная удельная эффективность дол­
жна быть не менее 50000 т. т. /  м:
- коэффициенты асимметрии хроматографи­
ческих пиков, по которым рассчитывалась эф­
фективность колонки не должны быть более 1.2:
- наработка на отказ должна быть не менее 
600 анализов тестовой смеси для обращенно-фа- 
зового адсорбента и 900 анализов для колонок, 
заполненных силикагелем:
- гарантийный срок хранения без консерва­
ции не должен быть менее 3 месяцев.
Для получения серийных высокоэффектив­
ных хроматографических колонок необходимы 
два условия: наличие хорошо пакующегося в ко­
лонки сорбента и достаточно простой технологии 
изготовления.
Характеристика адсорбентов для ВЭЖХ, 
подготовка адсорбентов для заполнения 
колонок и результаты тестирования 
колонок
Автором [1] с сотрудниками были изготовле­
ны и испытаны около 1500 хроматографических 
колонок к хроматографам “Милихром”, запол­
Результаты испытан
ненных различными адсорбентами: силикагель 
Silasorb 600 (LACHEMA, Чехия); силикагель 
Silasorb SPH 600 (LACHEMA, Чехия); силикагель 
S eparon  SGX (TESSEC, Чехия): силикагель 
Nucleosil Sil (MASHERY NAGEL, ГЬрмания); сили­
кагель Lichrosorb Sil (MERK, ІЪрмания); силика­
гель Армсорб (Армения); Silasorb С 18 (LACHEMA, 
Чехия); Silasorb SPH С 18 (LACHEMA, Чехия); 
Separon SGXC 18 (TESSEC, Чехия); Nucleosil С 18 
(MASHERY NAGEL, Германия); Армсорб С 18 (Ар­
мения); Диасорб С 16 Т (БиоХимМак, Россия); 
Диасорб CN (БиоХимМак, Россия); Диасорб СЮ 
CN (БиоХимМак, Россия); Диасорб NH2 (БиоХим­
Мак, Россия). Некоторые результаты испытаний 
представлены в табл. 1.
Таблица 1
й хроматографических колонок
Адсорбент Диаметр частиц 
адсорбента, мкм
Длина 
колонки, мм
Общая эффек­
тивность, т.т.
Удельная эффек­
тивность, Т.Т./М
Высота 
Н, dp
Коэффициент
ассиметрии
Силасорб-600, (1983 г.)* 4,9 120 12890 107000 1,90 1,19
Силасорб-600, (1990 г.)* 4,8 120 8250 68750 3,03 1.17
Силасорб SPH 5,4 80 4640 58000 3,19 1.0
Сепарон SGX 5,0 64 3670 57670 4,49 1,12
Сепарон SGX 3,0 64 4460 69680 4,78 1,21
Нуклеосил Si 5,0 64 4640 72500 2,75 1,15
Лихросорб Sil 5,0 64 3750 58590 3,41 1,25
Силасорб SPH С18 
(1990 г.)* 5,4 64 3870 60000 3,06 1,01
Силасорб SPH С18 
(1991 г.)* 5,0 64 6250 97650 2,05 1,17
Сепарон С18 5,0 64 6280 98100 2,04 1,19
Нуклеосил С18 5,0 64 6310 98600 2,03 1,15
Армсорб С18 6,0 64 3300 51560 3,23 1,22
Диасорб С16Т 5,2 64 5960 93100 2,07 1,19
‘Указание года производства Силасорбов связано с введением в 1983 г. и отменой в 1991 г. неверных режимов турбулентной 
сушки силикагеля, в результате которой диаметр пор уменьшался до 50 - 45Е. Уменьшение диаметра пор приводило к ухудшению 
массообмена и, как следствие, к ухудшению качества колонок. Данные, приведенные в табл.1, получены следующим образом: 
выбирали колонки, заполненные определенным сорбентом, имеющие наилучшую удельную эффективность, измеренную на хро­
матографе “Милихром”; каждую из колонок тестировали три раза, и в таблицу вносили среднее из трех значений эффективности. 
Средний размер частиц определялся с помощью микроскопа.
В первую очередь любого изготовителя коло­
нок интересует распределение частиц адсорбен­
та по размерам и качество упаковки колонок по 
уже существующей технологии. Для оценки рас­
пределения частиц по размерам была использо­
вана следующая методика: адсорбент тонким 
слоем наносится на предметное стекло и про­
сматривается в микроскоп с сеткой (цена деле­
ния 1 мкм), определяется максимальный размер 
300 частиц адсорбента, строится распределение 
частиц по размерам, рассчитывается средний
размер частиц силикагеля и сравнивается с пас­
портными данными. Часто бывает необходимо 
привести данные по распределению частиц к 
виду, предусмотренному фирмой-изготовителем. 
Например, фирма LACHEMA приводит распреде­
ление частиц следующим образом: в адсорбенте 
содержится 10 % частиц с размером менее 4 мкм, 
50 % частиц с размером менее 5,6 мкм и 90 % 
частиц с размером менее 6,8 мкм. К сожалению, 
из данных фирмы построить распределение ча­
стиц по размерам невозможно. Нами было про­
анализировано распределение частиц более 
чем для 60 партий адсорбентов Silasorb 600, 
Silasorb SPH 600, Silasorb С 18, Silasorb SPH 
С 18, изготовленных и поставленных на ПО "На- 
учприбор"в течение 1983- 1991 гг. (рис. 1).
Рис.1. Типичные распределения частиц по размерам: 
1 - для адсорбентов Silasorb 600 и Silasorb С 18;
2 - для адсорбентов Silasorb SPH и Silasorb SPH С18
При сравнении паспортных характеристик 
с полученными данными выяснилось, что для 
всех проверенных партий (а их более 60) раз­
меры частиц уменьшены в среднем на 0,6 мкм, 
т.е. если в паспорте указано: 10 % 4,5 мкм, 50 % 
5,4 мкм, 90 % 6,8 мкм - то по данным микроско­
пического анализа получено: 10 % 5,1 мкм, 50 % -
6,1 мкм, 90 % 7.4 мкм. Оценка размеров частиц 
по гидродинамическому сопротивлению хро­
матографических колонок (метод предложен
A.A. Карапетяном и Г.Г.Васияровым) подтверди­
ла данные микроскопического анализа. Пас­
портные данные адсорбентов, произведенных 
фирмой LACHEMA после 1992 г совпадают с ре­
зультатами микроскопического анализа. Полу­
ченные данные по распределению частиц чеш­
ских адсорбентов до сих пор представляют оп­
ределенный интерес, так как и сейчас доста­
точное количество хроматографических коло­
нок заполняются в России и СНГ этими адсор­
бентами.
Распределение частиц адсорбента Lichrosorb 
Sil (1986 г. производства Merck, Германия) удиви­
тельным образом совпадает с данными по рас­
пределению адсорбентов “Silasorb". Это дает ос­
нование предполагать, что под названием фир­
мы Merck в 80-е годы поставлялись все те же ад­
сорбенты “Silasorb”.
На рис.2 представлены распределения частиц 
по размерам для адсорбентов Nucleosil С 18, 
(1992 г. выпуска)иДиасорбС 16Т(марка5мкм). 
Несмотря на достаточно хорошее распределение, 
в указанных адсорбентах все же много мелких ча­
стиц, которые значительно ухудшают качество 
изготовляемых колонок.
Рис.2 . Распределение частиц адсорбента по 
размерам: 1 - Nucleosil С18; 2 - Диасорб С16 Т, 
марка 5 мкм
Перед приготовлением суспензии адсорбент 
необходимо очистить от мелких частиц с диамет­
ром меньше 3 мкм (“отмучивание" адсорбента). 
Для проведения отмучивания адсорбент в коли­
честве около 1,5 г помещают в мерный цилиндр 
на 2 5 0  мл и заливают 1 2 0 -1 3 0  мл ацетона. Со­
держимое цилиндра встряхивают в течение 5 -6  
минут, затем полученную суспензию оставляют 
на 1,5- 2  ч. Через 1 ,5 -2  часа раствор отделяют от 
осадок декантацией, прибавляют к осадку 120- 
130 мл ацетона, встряхивают и опять оставляют 
на 1,5 -  2  ч. Такую операцию проводят 2 - 4 раза.
При седиментации суспензии готового адсор­
бента над слоем суспензии должен образоваться 
слой чистого растворителя. Качество отмучивания 
необходимо контролировать под микроскопом. 
После отмучивания распределение частиц замет­
но улучшается (рис.З), что положительно сказыва­
ется не только на эффективности хроматографи­
ческих колонок, но и на продолжительности рабо­
ты колонки (уменьшается вероятность засорения 
нижнего фильтра колонки мелкими частицами).
Рис.З. Распределение частиц по размерам 
адсорбента Силасорб-600: 1- исходный; 2 - после отмучи­
вания; 3 - после седиментации крупных частиц
При подготовке суспензии может случиться 
так, что уже при отмучивании адсорбента видно: 
часть адсорбента очень быстро оседает из суспен­
зии в виде небольших комочков, которые не раз­
рушаются при встряхивании суспензии. Это 
обусловлено агрегацией частиц адсорбента при 
хранении, что, как правило, связано с наруше­
нием технологии изготовления и промывки ад­
сорбента на предприятии-изготовителе. При 
наличии таких агрегатов возможны несколько 
вариантов подготовки адсорбента:
1) если возможно -  заменить адсорбент:
2) провести фракционирование адсорбента 
седиментацией: приготовленную суспензию ос­
тавить на 10 -15 мин; суспензию оставить, а оса­
док отбросить - таким способом можно не только 
избавиться от агрегатов, но и несколько улучшить 
распределение частиц адсорбента по размерам;
3) обработать суспензию ультразвуком в тече­
ние 20 - 30 с; если за это время агрегаты не раз­
рушились, то дальнейшая обработка ультразву­
ком не только бесполезна, но и вредна. Агрега­
ция частиц характерна для так называемых “не­
регулярных” частиц адсорбента, значительно 
реже такой эффект наблюдается для частиц, име­
ющих сферическую, “регулярную” форму.
Подготовка деталей колонки
Очень важно тщательно подготовить к набив­
ке хроматографическую колонку. На рис.4 пред­
ставлен фрагмент хроматографической колонки 
хроматографа ‘‘Милихром” с выходным штуце­
ром.
Рис.4. Фрагмент хроматографической колонки:
1- фильтр; 2 - трубка
Подготовка трубки хроматографической ко­
лонки заключается в следующем:
1) полностью собирают хроматографическую 
колонку и на трубке опрессовывают элементы 
уплотнения:
2) хроматографическую колонку разбирают и 
трубку, с опрессованными на ней элементами уп­
лотнения и гайками, направляют на полировку.
Внутренняя поверхность трубки должна быть 
блестящей и не содержать концентрических вы­
ступов и любого вида царапин. Трубка после по­
лировки тщательно отмывается и вытирается 
досуха как снаружи, так и внутри. При сборке 
колонки особое внимание необходимо обратить 
на посадку трубки 2 на фильтр 1. При правиль­
ной сборке трубка должна оставлять на фильтре 
концентрический след. После сборки и опрессов­
ки колонка разбирается, трубка с опрессованны­
ми частями и гайками полируется, отмывается 
и вновь собирается для заполнения адсорбентом.
Заполнение колонок сорбентом
Хроматографические колонки с внутренним 
диаметром 2 мм ( в том числе все колонки к хро­
матографам серии “Милихром”) набивают по ме­
тоду «снизу вверх» [3] (рис.5):
г
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Рис.5. Схема установки для набивки колонок:
1 - «сверху вниз»; 2 - «снизу вверх». Н - насос высокого 
давления; П -  емкость для заливки суспензии (пакер);
К - хроматографическая колонка
1) в пакер П заливают суспензию адсорбента в 
растворителе (пакер представляет собой полую 
стальную трубу с двумя штуцерами; верхний- для 
присоединения колонки, нижний - для присое­
динения насоса):
2) на верхний штуцер пакера навинчивают 
заранее приготовленную хроматографическую 
колонку;
3) включают насос, который подает в пакер 
жидкость, вытесняющую суспензию адсорбента 
в колонку.
Средний диаметр частиц адсорбента, исполь­
зуемого для набивки колонок, находится в диа­
пазоне от 4,3 до 5,7 мкм. Для приготовления сус­
пензии используется ацетон марки ”чда” или 
“осч” или метанол такой же квалификации. Важ­
ное значение имеет концентрация суспензии.
При больших концентрациях колонка набивает­
ся неэффективно, поэтому используют суспензию 
с концентрацией от0,005 г/мл до 0,02 г/мл. Исхо­
дя из концентрации суспензии и количества 
адсорбента, необходимого для заполнения ко­
лонки (250 мг адсорбента на колонку 62x2), не­
трудно рассчитать объем пакера - как прави­
ло, этот объем составляет величину от 15 до 30 
мл. Большое значение для воспроизводимой 
набивки колонки имеет форма внутренней по­
верхности выходного штуцера пакера; эта по­
верхность должна плавно переходить во внут­
реннюю поверхность трубки колонки, без выс­
тупов и заусенцев (рис.6).
При использовании сочленения (б) выход эф­
фективных колонок снижается до 15 % со сред­
него значения 80 %.
Состав жидкости, используемой для закачки 
суспензии из пакера в колонку, не всегда совпа­
дает с составом растворителя для приготовления 
суспензии (табл.2).
Рис.6 . 1 - трубка колонки; 2 - выходной штуцер 
пакера; 3- корпус пакера. 
а - правильно; б - неправильно
Составы жидкостей для различных адсорбентов
Таблица 2
Адсорбент Растворитель для суспензии Растворитель для закачки суспензии
Силасорб 600 (силикагель) Ацетон Ацетон
Силасорб S P H  (сферический силикагель] Ацетон Ацетон-этанол (97:3)
Силасорб С 1 8 Ацетон Ацетон
Силасорб S P H  С 18 Ацетон Ацетон-этанол (97:5)
С епаронС18* Ацетон Ацетон-этанол (97:5)
Нуклеосил С 18 Метанол Метанол
Ацетон Метанол
ДиасорбС16-Т Ацетон Ацетон
* Сѳпарон С18 перед приготовлением суспензии должен быть тщательно отмыт от оставшихся силанов хлороформом.
Перед набивкой необходимо закачать ра­
створитель для набивки в насос и пакер для вы­
теснения воздуха из жидкостных линий. Да­
лее: растворитель для набивки выливают из 
пакера. в пакер заливают готовую суспензию, 
на пакер наворачивают верхний штуцер с при­
винченной к штуцеру колонкой и включают 
насос. Все эти операции необходимо проделать 
быстро, без остановок, для того, чтобы суспен­
зия не успела осесть на дно пакера. Для хоро­
шей набивки через колонку необходимо прока­
чать объем растворителя, вчетверо превыша­
ющий объем пакера. После остановки насоса 
необходимо дождаться момента, когда давле­
ние в жидкостной системе «насос-пакер» срав­
няется с атмосферным, и лишь затем снять 
набитую колонку с пакера так, чтобы не повре­
дить верхний слой адсорбента в колонке. По­
лезно быстро выровнять верхний слой сорбен­
та механическим способом и после этого навер­
нуть на колонку верхний штуцер. При способе 
набивки «снизу вверх*» важнейшее значение 
имеет не устанавливаемое давление, а расход 
растворителя при закачке суспензии из паке­
ра в колонку. Для колонок 64 X  2. 80 X  2, 100 х 2 
оптимальный расход находится в пределах от 
4 до 8 мл/мин. Для разных по длине колонок 
и разных адсорбентов давление на входе в 
колонку при таких расходах в конце процесса на­
бивки может достичь величины от 30 до 50 МПа. 
т.е. насос должен обеспечивать указанные выше 
расходы при давлении 30-50 МПа. Для получе­
ния достаточно качественных колонок с удельной 
эффективностью порядка40000-50000т.т. /м  мож­
но использовать расходы порядка 2,5 - 4 мл/мин. 
При таких расходах давление в нагнетатель­
ной системе не превышает 25 МПа. Таким об­
разом, для получения сравнительно эффектив­
ных колонок можно использовать насосы с 
максимальным давлением 25 - 30 МПа. При 
заполнении колонок можно использовать и 
метод «сверху вниз». Были поставлены экспе­
рименты по приготовлению суспензии в четы­
реххлористом углероде и прокачке суспензии 
гексаном. Полученные колонки имели вполне 
удовлетворительную эффективность. Однако 
этот метод имеет весьма существенный недо­
статок: фракционирование адсорбента из ус­
тойчивых суспензий невозможно. Фракциони­
рование приходится производить или в воде, 
или в ацетоне, затем  адсорбент необходимо 
высушить и только после этого можно сделать 
устойчивую суспензию. П роизводственный 
цикл существенно увеличивается и усложняет­
ся. Для колонок длиной 100 и 120 мм и внут­
ренним диаметром 2 мм в конце процесса н а­
бивки полезно проводить так называемую «до- 
упаковку» или «консолидацию». Смысл заклю ­
чается в уплотнении верхнего слоя адсорбен­
та колонки. Достигается это либо увеличением 
расхода растворителя в конце процесса набив­
ки. либо сменой растворителя на растворитель, 
имеющий большую вязкость или электропро­
водность. т.е. используется два подхода: меха­
ническое (гидравлическое) уплотнение и ней­
трализация электростатического заряда час­
тичек обращенно-фазового адсорбента.
Определение эффективности
хроматографических колонок
Эффективность хроматографических колонок 
экспериментально определяется по известной 
формуле (4):
N = 5.545(tR/w)2.
где N - эффективность хроматографической ко­
лонки в теоретических тарелках (т.т.): tR - время 
удерживания хроматографического пика, по ко­
торому определяется эффективность: w - шири­
на пика на полувысоте.
Экспериментально эффективность хроматог­
рафических колонок должна определяться в оп­
тимальных условиях: расход элюента для коло­
нок длиной 60 -120 мм и внутренним диаметром 
2 мм лежит в диапазоне от 70 до 150 мкл/мин. 
Обычный расход элюента при использовании хро­
матографов серии “Милихром"-100-150 мкл/мин. 
Коэффициент емкости хроматографического 
пика должен быть в диапазоне 7-9: должно от­
сутствовать уширение хроматографических пи­
ков. обусловленное межмолекулярными взаимо­
действиями; внеколоночное уширение должно
быть сведено к минимуму: элюент должен быть 
составлен таким образом, чтобы не происходило 
адсорбционное модифицирование адсорбента. 
Максимальная эффективность достигается при 
температуре окружающей среды 1 8 -2 2  С0. при 
минимальном объеме и количестве вещества в 
пробе. Несоблюдение этих правил может привес­
ти к уменьшению эффективности хроматографи­
ческой колонки в 2-3 раза (!). Реальная эффек­
тивность хроматографической колонки сильно 
зависит от размывания пробы во внеколоночных 
элементах конструкции хроматографа: в узле вво­
да пробы (инжектор), в соединении между ин­
жектором и хроматографической колонкой, в со­
единении между колонкой и кюветой детектора, 
в самой кювете детектора. Например, автомати­
зация узла ввода пробы в хроматографах “Ми- 
лихром-2" и “Милихром-4” привела к потере в 
среднем около 15% эффективности колонки по 
сравнению с обычным “Милихромом". Конечно, 
изменить конструкцию прибора в большинстве 
случаев не удается, но уменьшить длину капил­
ляров, соединяющих узел ввода пробы и колонку, 
а также колонку и детектор, - просто необходимо. 
Тем не менее эффективность колонки лучше из­
мерять на хроматографах серии ‘‘Милихром*’. В 
реальном анализе эффективность колонки мо­
жет быть значительно ниже указанной в пас­
порте. Так происходит тогда, когда не удается 
устранить уширение хроматографического пика, 
обусловленное межмолекулярными взаимодей­
ствиями (обычный случай для обращенно-фазо­
вого варианта).
Ткким образом, при тестировании хроматог­
рафических колонок. заполненных силикагелем, 
может быть использована смесь о-, м- и п-нитро- 
анилинов в качестве адсорбатов и элюент гексан- 
хлороформ-изопропанол в соотношении 70:22:8 
или 70:20:6 по объему. Расчет эффективности 
производится по хроматографическому пику п- 
нитроанилина. Тестирование колонок, запол­
ненных обращенно-фазными адсорбентами (хи­
мически алкилмодифицированные силикагели 
типа С8. С 16 и С 18). лучше производить смесью 
бензол-нафталин-антрацен или нафталин-ант- 
рацен-м-терфенил при использовании элюента 
ацетонитрил-вода в соотношении от 60:40 до 
75:25 по объему в зависимости от содержания 
углерода в адсорбенте. Для сорбентов, содержа­
щих 12- 14%углерода, предпочтительнее элюен- 
ты ацетонитрил-вода в соотношении 55:45. При 
содержании углерода 16-18 % и выше использу­
ются элюенты с содержанием ацетонитрила, бо­
лее 70 % по объему. Расчет эффективности ведет­
ся по антрацену или м-терфенилу. При подготов­
ке колонки к анализу бенз(а)пирена расчет эф­
фективности целесообразнее проводить по бенз(-
а)пирену. (рис.7). В этом случае в качестве элю­
ента используют ацетонитрил-воду в соотноше­
нии 75:25 или 80:20.
Рис.7. Определение эффективности колонок 80x2: 
а - заполнена силикагелем Силасорб-600, 5 мкм. 
Элюент гексан-хлороформ-изопропанол 76:18:6, 
спектрофотометрический детектор, длина волны 290 нм, 
расход 150 мкл/мин; 1 - о-нитроанилин;
2 - м-нитроанилин; 3 - п-нитроанилин; N = 6100 т.т.; 
б - заполнена Диасорбом С16, 5,2 мкм. Элюент ацето­
нитрил-вода 80:20, длина волны 254 нм, расход 
элюента 100 мкл/мин. 1 - нафталин; 2 - антрацен;
3 - м-терфенил; 4 - бенз(а)пирен; N = 7200
Зависимость удельной и общ ей 
эффективности хроматографических 
колонок от длины колонок
При исследовании зависимости удельной 
(на метр длины колонки) и общей эффектив­
ности хроматографических колонок от длины 
колонок были использованы колонки 64x2, 
80x2, 100x2, 120x2 и 150x2 заполненные Сила- 
сорбом-600 (5,2 мкм).
Результаты исследования показаны на рис.8, а 
и 8, б. Из рисунка хорошо видно, что при превы­
шении длины колонки 120 мм наблюдается 
уменьшение удельной эффективности и неболь­
шое увеличение общей эффективности. Таким 
образом, максимальная длина хроматографи­
ческих колонок с внутренним диаметром 2 мм, 
заполняемых с наилучшим качеством в указан­
ных условиях, составляет 120 мм.
Испытание колонок на надежность. 
Консервация колонок
Отказом колонки считается резкое уменьше­
ние селективности и эффективности колонки при 
разделении тестовой смеси.
Т.Т./м Lin* Plot (НЕМ.STA ІОѵЧОс)
Т.Т./М Lin* Plot (NOL.STA 10v20c)
v a r l
Рис.8 . График зависимости общей эффективности (а) 
и удельной эффективности (б) хроматографических 
колонок от длины колонки
При реальных испытаниях силикагельных 
колонок резкая потеря селективности и эффек­
тивности наступала при 1100 - 1200 анализах 
тестовой смеси, причем процесс ухудшения про­
исходил не плавно, а скачкообразно, т.е. в тече­
ние 2-3 анализов наступала почти полная поте­
ря разрешения. При испытаниях колонок, запол­
ненных обращенно-фазовым адсорбентом, подоб­
ного эффекта не наблюдалось. При проведении 
800 - 900 анализов тестовой смеси наблюдалось 
плавное уменьшение эффективности с одновре- 
меным повышением гидродинамического сопро­
тивления колонок. После замены входного филь­
тра сопротивление уменьшалось, но восстано­
вить исходную эффективность уже не удавалось. 
Ни разу не была зафиксирована полная потеря 
разреш ения, хотя испытания на надежность 
проводились четыре раза в течение восьми лет.
Наилучшие результаты по консервации сили­
кагельных колонок дало их хранение в гексане. 
В этом случае в течение года не происходило су­
щественных изменений ни эффективности, ни 
селективности разделения тестовой смеси. Хра­
нить колонки с обращенно-фазовым адсорбентом 
предпочтительней в дегазированном ацетонит­
риле: в течение года при таком хранении не про­
исходит изменения свойств колонки. Дегазиро­
вание необходимо для предотвращения коррозии 
фильтров и внутренней поверхности колонки.
Определенный интерес представляют дан­
ные по характеристикам колонок, изготовлен­
ных для комплектации приборов в 1989 - 91 гг. 
и востребованных для запуска только в 1998 г. 
Колонки, заполненные Силасорбом-600 или 
Силасорбом С 18, пролежали в комплекте ЗИПа 
7-8 лет. Оказалось, что ни одна из колонок не 
потеряла селективности, однако у всех колонок 
резко увеличилось гидродинамическое сопро­
тивление и на 25-30 % уменьшилась эффектив-
ЛИТЕ
1. Сычев С.Н. Методы совершенствования хроматог­
рафических систем и механизмы удерживания в 
ВЭЖХ. Орел: ОрелГТУ, 2000. 212 с.
2. Сычев С.Н. Выскоэффективная жидкостная хро­
матография на микроколоночных жидкостных хрома­
тографах серии «Милихром» /  С.Н.Сычев, К.С.Сычев,
В.А.Гаврилина. Орел: ОрелГТУ, 2002. 135 с.
3. Стыскин Е.Л. Практическая высокоэффективная 
жидкостная хроматография /  Е.Л.Стыскин, Л.Б.Ицик- 
сон, Е.В.Брауда. М.: Химия, 1986. 288 с.
ность. При вскрытии колонок выяснилось, что 
почти полностью проржавели входной и выход­
ной фильтры; верхний и нижний слои адсор­
бента забиты продуктами окисления фильт­
ров.
При проведении хроматографического экспе­
римента использовались хроматографические 
колонки64x2,80x2,100x2,120x2 и 200x4. запол­
ненные суспензионным способом на установке 
ГЗК-01 [5|.
ТУРА
4. Martin A.J.P. A new form of chomatography employing 
two liquid phases. 1. A theory of chromatography. 2. Appli­
cation to the microdetermination of the higher monoamino 
acids in proteins /  A.J.P.Martin, R.LM.Synge / /  Biochem. 
J. 1941. V.35. P. 1358-1368.
5. Любезников O.A. Установка для заполнения ана­
литических высокоэффективных хроматографических 
колонок ГЗК-01 /  О.А.Любезников, И.Г.Костылев и др. 
/ /  Тез. 3-го Всесоюзного симпозиума “Молекуляр­
ная жидкостная хроматография". Рига, 1984. С .197.
MANUFACTURING TECHNIQUES EFFECTIVE CHROMATOGRAPHYC COLUMNS With INTERNAL 
DIAMETER 2 MM FOR HPLC
S.N.Sychev, V.A.Gavrilina, S.A.Jurova, I.K.Sattsaeva, A.N.Butirin
The basic technological receptions and modes of manufacturing highly effective chromatographic 
columns with internal diameter 2 mm for HPLC are considered. Results of manufacturing, testing and 
operation more than 1500 chromatographic columns to chromatographs series "Milichrom" are 
generalized.
